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© Plattchenformige Substrate. 



© Die Anmeldung betrifft deagglomerierte und gut 
dispergierbare plattchenformige Substrate mit ho- 
hem Weichheitsgrad, die durch einen Gehalt von 
0,5-20 Gew.% spharischen Teiichen mit im Ver- 
gleich zum plattchenformigen Substrat kleinem 
Durchmesser gekennzeichnet sind, sowie ein Verfah- 
ren zu deren Hersteliung und deren Verwendung. 
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PLATTCHENFORMIGE substrate 



Die Erfindung betrifft deagglomerierte und gut 
dispergierbare plattchenformige Substrate mit ho- 
hem Weichheitsgrad. 

Plattchenformige Substrate; d.h. Materiaiien 
mit einer im Vergleich zu Lange und Breite relativ 
geringen Dicke, werden in vielen Bereichen der 
Technik eingesetzt. So werden z. B. plattchenfor- 
mige Mineraiien, wie z. B. Glimmer oder Talk, in 
feinteiliger Form als Fuller fur Kunststoffe einge- 
setzt Plattchenformige Pigmente, wie z. B. mit 
Metalloxiden beschichtete Glimmerplattchen oder 
plattchenformiges Eisenoxid, finden sowohl zur 
Pigmentierung von z. B. Lacken, Farben, Kunststof- 
fen und dergleichen als auch in kosmetischen 20- 
bereitungen Verwendung. 

Bn grundsatzliches Problem ist die starke Nei- 
gung von solchen plattchenformigen Substraten 
zur Bildung von Agglomerates in denen die Sub- 
strate stapelformig aufeinander liegen und auf- 
grund von starker Adhasion nur schwer wieder zu 
separieren sind. Dies ist um so schwerwiegender 
als bei der Einarbeitung von plattchenformigen 
Substraten in Zubereitungen wegen der leichten 
Zerstorbarkeit der dunnen Substrate keine hohen 
Scherkrafte ausgeubt werden durfen. 

Zur Verhinderung von Agglomeration, die sich 
sowohl durch eine ungleichmaBige Pigmentierung 
der Zubereitungen ais auch bei Kosmetika durch 
ein unangenehmes Hautfeeling bemerkbar macht, 
wurden bisher insbesondere chemische Beschich- 
tungen der Oberflache solcher Substrate vorge- 
schlagen. Dies kann jedoch insbesondere bei platt- 
chenformigen Farbgianzpigmenten zu einer uner- 
wunschten Beeintrachtigung der optischen Eigen- 
schaften fuhren. In vielen Fallen fuhren jedoch 
auch solche Methoden nicht zum Erfolg, so daB 
solche Substrate nur in Form von Suspensionen, 
nicht jedoch in trockener Form angeboten werden 
konnen. 

Es bestand deshalb nach wie vor die Aufgabe, 
die Agglomeratbildung von in trockener Form ge- 
handhabten plattchenformigen Substraten zu ver- 
hrndem und gut dispergierbare Substrate mit ggf. 
angenehmem Hautfeeling bereitzustellen. 

Es wurde nun uberraschenderweise gefunden, 
daB diese Aufgabe dadurch gelost werden kann, 
daB das plattchenformige Substrat in dispergierter 
Form mit wertgehend spharischen Teilchen ver- 
mischt wird, wodurch nach dem Trocknen der Su- 
spension ein deagglomeriertes weiches Substrat- 
pulver erhalten wird. 

Gegenstand der Erfindung sind daher deagglo- 
merierte und gut dispergierbare plattchenformige 
Substrate mit hohem Weichheitsgrad, gekennzeich- 
net durch einen Gehalt von mindestens 0,5 Gew.% 



spharischer Teilchen mit im Vergleich zum platt- 
chenformigen Substrat kleinem Durchmesser. 

Gegenstand der Erfindung ist auch ein Verfah- 
ren zur Hersteliung von deagglomerierten und gut 

5 dispergierbaren plattchenformigen Substraten mrt 
hoher Weichheit, das dadurch gekennzeichnet ist, 
daB man eine Suspension eines plattchenformigen 
Substrats mit einer Suspension spharischer Teil- 
chen mit im Vergleich zum plattchenformigen Sub- 

70 strat kleinem Durchmesser vermischt und daraus 
das Substrat durch abfiltrieren und trocknen ge- 
winnt. 

Weiterhin ist Gegenstand der Erfindung die 
Verwendung solcher Substrate in technischen oder 

is kosmetischen Formulierungen. 

Offenbar wird durch die Zumischung der spha- 
rischen Teilchen verhindert, daB die plattchenformi- 
gen Substrate sich in nennenswertem Umfang auf- 
einander legen und damit eine starke Adhasion 

20 ausuben konnen. Wie elektronenmikroskopische 
Aufnahmen zeigen, iagem sich die spharischen 
Teilchen an der Oberflache des plattchenfSrmigen 
Substrats an und ermoglichen daher wie eine Art 
Kugellager die leichte Verschiebbarkeit der Sub- 

25 stratplattchen gegeneinander. 

Um in diesem Sinne optimal wirken zu konnen, 
sollten die spharischen Teilchen einen im Vergleich 
zum plattchenformigen Substrat kleinen Durchmes- 
ser aufweisen. Da insbesondere plattchenformige 

30 Substrate mft einem groBten Durchmesser von 
etwa 1-500 am in Frage kommen, sind spharische 
Materiaiien mit einem Durchmesser im Bereich von 
etwa 0,05-50 um bevorzugt. 

Geeignete spharische Teilchen sind insbeson- 

35 dere anorganische Materiaiien, wie z. B. Si02, TIO2 
und Zr02. Spharische Teilchen auf Basis von Si02 
in einem TeilchengroBenbereich von etwa 3-15 jxm 
sind z. B. als Materiaiien fur die Hochdruckfliissig- 
kertschromatographie bekannt und werden z. B. als 

40 LiChrospher® von der E. Merck, Darmstadt vertrie- 
ben. 

Besonders bevorzugt werden jedoch noch fein- 
teiligere Materiaiien eingesetzt, insbesondere Mate- 
riaiien mit einer TeilchengroBe im Bereich von etwa 

45 0,05-1 um. Vorzugsweise werden solche Teilchen 
in monodisperser Form, d.h. mit einer mdglichst 
einhertlichen TeilchengroBe eingesetzt Bekannt 
sind solche monodispersen spharischen Teilchen 
auf Basis von S1O2, T1O2 und Zr02. Monodisperses 

so Si0 2 kann beispielsweise nach der DE-A1-36 16 
133 hergestelft werden, die entsprechenden Mate- 
riaiien auch auf Basis TIO2 und Zr02. sind jedoch 
auch als Dispersionen im Handel erhaWich. 

Die verbesserte Deagglomeration der Substrat- 
teilchen laBt sich sehr einfach sensorisch durch 
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Aufstreichen des trockenen Substrates auf die Haut 
durch die dabei zu spUrende verbesserte Weich- 
heit des Substratpulvers feststellen. Uberraschen- 
derweise zeigt es sich dabei, dai3 bereits mit sehr 
geringen Mengen der spharischen Materialien 
deutliche Verbesserungen zu erzielen sind. So wird 
bereits mit etwa 0,5 Gew.% eine deutliche Verbes- 
serung erzielt. Hervorragende Ergebnisse erzielt 
man schon bei Zumischung von etwa 1 ,5-3 Gew.% 
des spharischen Materials. In der Regel setzt man 
daher Mengen von etwa 0,5-20 Gew.%, vorzugs- 
weise etwa 1-10 Gew.%, ein. GroBere Mengen 
lassen sich problemlos mit dem Substrat mischen, 
es wird dabei jedoch in der Regel keine weitere 
Verbesserung der Weichheit erreicht 

Wie bereits erwahnt, kann mit dem erfindungs- 
gemaBen Zusatz von spharischen Teilchen die Dis- 
pergierbarkeit und die Weichheit von beliebigen 
piattchenformigen Substraten verbessert werden. 
In der Rege! besitzen solche Substrate einen 
Durchmesser von etwa 1-500 urn, insbesondere 
etwa 5-200 u.m, und eine Dicke von etwa 0,05-5 
urn, insbesondere etwa 0,1-1 um. Als Materialien 
konnen insbesondere genannt werden: Plattchen- 
formige Zeolithe wie Glimmer oder Talk, Glas, 
plattchenformiges Eisenoxid, Wismutoxychlorid, 
basisches Bleicarbonat, Bariumsuifat, metalloxidbe- 
schichteter Glimmer und Metallflocken. 

Zur Herstellung der erfindungsgemaBen Mi- 
schungen wird eine Dispersion des piattchenformi- 
gen Substrats mit einer Dispersion des sphari- 
schen Materials gut vermischt und es wird dann 
die Feststoffmischung durch nitration, ggf. Wa- 
schen und anschlieBendes Trocknen gewonnen. 
Von entscheidender Bedeutung ist dabei, daB die 
Ausgangsmaterialien in gut dispergierter Form vor- 
liegen, Dazu kann es vorteilhaft sein, die erfin- 
dungsgemaBe Zumischung von spharischen Teil- 
chen unmittelbar an die Herstellung des jeweiligen 
piattchenformigen Substrats anzuschiieBen solange 
dieses noch in dispergierter Form vorliegt 

Ein bereits in trockener und daher bereits ag- 
giomerierter Form vorliegendes Substrat kanri je- 
doch z.B. durch EinrQhren in ein Dispergiermittel 
und durch eine Ultraschallbehandlung sehr gut dis- 
pergiert werden. Vorzugsweise wird eine solche 
Behandlung fur eine Zeit von etwa 1-15 min durch- 
gefuhrt und vorzugsweise schon in Gegenwart der 
spharischen Teilchen. 

Die Art des Dispergiermittels ist an sich unkri- 
tisch. Vorzugsweise wird Wasser oder ein mit Was- 
ser mischbares Losungsmittel verwendet, wobei 
man sich von Fall zu Fall auch danach richtet, in 
welchem Dispergiermittel die spharischen Teilchen 
voriiegen. Kaufliche monodisperse S1O2-, TIO2- 
oder ZrCk-Teilchen sind haufig in Ethylenglykol 
dispergiert Andere Alkohoie, wie z. B. Glycerin, 
Propanol oder Butanol, konnen jedoch mit gleich 



gutem Effekt eingesetzt werden. 

Die Konzentration des piattchenformigen Sub- 
strats und des spharischen Materials in der Disper- 
sion ist nur von untergeordneter Bedeutung fur das 

5 Erreichen des erfindungsgemaBen Effekts. Vorwie- 
gend aus Wirtschaftlichkeitserwagungen wird man 
die Feststoffkonzentration im Bereich von etwa 1- 
50 Gew.% einstellen. 

AuBer mit den spharischen Teilchen kann das 

10 plattchenformige Substrat selbstverstandlich mit 
weiteren Stoffen gemischt oder beschichtet wer- 
den. So konnen beispielsweise Farbpigmente zu- 
gemischt werden oder das Substrat kann mit farb- 
losen oder farbigen Metalloxiden beschichtet wer- 

75 den. Durch solche weitere Zusatze bzw. Behand- 
lungsverfahren, die alle an sich bekannt sind, wird 
die Weichheit und das Dispergierverhaiten des 
Substrats in der Regel nicht negativ beeinfluBt. 

Nach Beendigung des Mischvorgangs wird das 

20 plattchenformige Substrat aus der Dispersion auf 
Dbliche Weise abgetrennt, z. B. durch Filtration, 
wird ggf. noch gewaschen und getrocknet und ist 
dann unmittelbar einsatzbereit. Gegebenenfalls 
kann die Pigmentmischung auch gegluht werden, 

25 ohne daB der Effekt darunter ieidet. 

Die Mtschungen sind vielfaitig sowohl in techni- 
schen als auch kosmetischen Formulierungen wie 
z.B. Druckfarben, Kunststoffmischungen, Hautpuder 
und ahnlichem einsetzbar. 

30 

Beispiel 1 

50 mi einer 10%igen Dispersion von iriodin® 
35 504 (plattchenformiges Perlglanzpigment auf Basis 
Glimmer/Fe 2 0 3 der E. Merck, Darmstadt) in Ethyl- 
englykol werden etwa 5 min mit Ultraschali behan- 
delt und unter weiterer Beschallung innerhalb von 
10 min mit 50 ml einer 10%igen Dispersion von 
40 monodispersem Si02 einer TeilchengroBe von 
etwa 300 nm versetzt. Nach weiteren 5 min Ultra- 
schallbehandlung wird das Produkt abfiltriert und 2 
h bei 100 "C getrocknet. Man erhalt ein Pigment 
mit sehr weichem Hautfeeling. 

45 

Beispiel 2 

Es wird analog Beispiel 1 gearbeitet, wobei 
50 jedoch als plattchenformiges Substrat Iriodin® 225 
(Perlglanzpigment der E. merck, Darmstadt, auf 
Basis von Glimmer/ri0 2 ) und als spharische Teil- 
chen monodisperses TiC>2 (P112F des institute) 
Guido Donegamii, Novara, Italien) eingesetzt wird. 

55 

Beispiel 3 
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Analog Beispie! 1 wird Iriodin® 225 mit mono- 
dispersem Si02 einer TeilchengroBe von 200-250 
nm umgesetzt 

Beispiel 4 

Zu einer Suspension von 10 g Iriodin® 00 
(silberfarbenes Perlgianzpigment auf Basis 
Giimmer/T102 der E. Merck, Darmstadt) in 200 ml 
Wasser werden innerhalb von 50 min 200 ml einer 
wasserigen Suspension von 4,75 g LiChrospher® 
(poroses spharisches Kieselgel mit einer mittleren 
TeilchengroBe von 5 urn) gegeben, wobei mit Hilfe 
von NaOH der pH-Wert bei 8 gehalten wird. Nach 
2,5st0hdigem Nachruhren wird abfiltriert, gewa- 
schen und getrocknet. 



Beispiel 5 

Analog Beispiel 4 wird Glimmer einer Teilchen- 
groBe von 1-50 nm mit LiChrospher® umgesetzt. 



Beispiel 6 

210 ml einer Suspension von monodispersem 
S1O2 einer TeilchengroBe von 475 nm mit einem 
Gehalt von 2,35 g SiC^/lOO ml in einem 
Wasser/Ethanol/NH 3 -Gemisch (32.2 : 64,2 : 3,6- 
Gewichtsteile) werden mit 290 ml Wasser, 3 Trop- 
fen eines Tensids und 0,33 g Gelatine versetzt und 
15 min bei Raumtemperatur geruhrt. Nach 
30minutiger Behandlung mit Uitraschall wird die 
Suspension innerhalb einer halben Stunde zu einer 
Suspension von 50 g Iriodin® 219 
(Perlgianzpigment auf Basis Glimmer /TIO2 der E. 
Merck, Darmstadt) in 500 ml Wasser gegeben. 
Danach wird mit 1 0%iger wasseriger Salzsaure auf 
pH 6 eingestellt und es wird eine Losung von 8,67 
g CrCI 3 . 6 H 2 0 in 500 ml Wasser innerhalb von 50 
min zudosiert, wobei der pH-Wert mit 5%iger was- 
seriger Natronlauge bei 6,0 gehalten wird. Danach 
filtriert man das Produkt ab. wascht mit Wasser 
chloridfrei, trocknet und gluht bei 900 ' C. Sowohl 
das getrocknete als auch das gegluhte Pigment 
zeichnen sich durch ihre hohe Weichheit aus. 



Beispiel 7 

Man arbeitet analog Beispiel 6, setzt jedoch 
anstelie von CrCI 3 . 6 H 2 0 7 g AlCI 3 . 6 H 2 0 ein. 



Beispiel 8 , 



Bne Suspension von 5 g Iriodin® 504 in 40,5 
ml Ethylenglykol wird 5 min mit Uitraschall behan- 
delt und dann unter Ruhren mit 25,2 ml einer 
Suspension von monodispersem SiCb einer Teil- 
5 chengroBe von 475 nm in Ethylenglykol (SiC>2- 
Gehalt 12 g/l) versetzt. Nach erneuter Uitraschall- 
behandlung wird das Produkt abgetrennt und bei 
110 ° C getrocknet. 

70 

Beispiel 9 

Eine Suspension von 5 g iriodin® 504 in 22,5 
ml Glycerin und 22,5 ml Isopropanol wird analog 
15 Beispiel 8 mit 4,8 ml monodispersem Si02 in Gly- 
cerin (TeilchengroBe 475 nm; Si0 2 -Gehalt 62,5 g/l) 
behandelt 



20 Beispiel 10 

Eine Suspension von 5 g Iriodin® 504 in 45 g 
n-Butanol wird analog Beispiel 8 mit 9 ml monodis- 
persem Si0 2 in n-Butanol (TeilchengroBe 475 nm; 
25 Si02-Gehalt 33.3 g/l) behandelt. 



Beispiel 1 1 

30 Eine Suspension von 5 g Iriodin® 504 in 45 ml 

Wasser wird analog Beispiel 8 mit 14,4 ml mono- 
dispersem Si0 2 in Wasser (TeilchengroBe 475 nm; 
Si0 2 -Gehalt 20,8 g/l) behandelt. 

35 

Beispiel 12 

Man arbeitet analog Beispiel 11, setzt jedoch 5 
g Iriodin® 225 ein. 

40 

Beispiel 13 

Man arbeitet analog Beispiel 10, setzt jedoch 5 
45 g Iriodin® 225 ein. 



Beispiel 14 

so Man arbeitet analog Beispiel 9, setzt jedoch 5 

g Iriodin® 225 ein. 

Beispiel 15 

55 

Man arbeitet analog Beispiel 8, setzt jedoch 5 
g Iriodin® 225 ein. 
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Beispiel 16 

100 g Glimmer einer TeilchengroBe von etwa 
10-50 um werden nach dem Verfahren der DE-PS 
20 09 566 unter Verwendung von 250 ml wasseri- 5 
ger TiCU-Losung (336 g TiCU/l) mit T1O2 beschich- 
tet. Nach Abkuhlen der Suspension auf 30 " C gibt 
man innerhalb einer Stunde bei einem pH-Wert von 
4,0 235,3 ml einer Suspension von monodispersem 
Si0 2 (TeilchengroBe 340-400 nm; Si0 2 -Gehalt 2,31 10 
g/I) in einem Wasser/Ethanol/NH 3 -Gemisch (32,2 : 
64,2 : 3,6 Gewichtsteilen) zu, ruhrt noch 15 min 
nach, trennt das Produkt ab, wascht es mit Wasser 
chloridfrei, trocknet und gluht 30 min bei 800 * C. 

15 

Anspruche 

1. Deagglomerierte und gut dispergierbare platt- 
chenformige Substrats mit hohem Weichheitsgrad, 20 
gekennzeichnet durch einen Gehalt von minde- 
stens 0,5 Gew.% spharischen Teilchen mit im Ver- 
gleich zum plattchenformigen Substrat kleinem 
Durchmesser. 

2. Substrat nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 25 
zeichnet, daB die spharischen Teilchen einen 
Durchmesser im Bereich von 0,05-50 urr\ besitzen. 

3. Substrat nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, 6a& die spharischen Teilchen eine enge 
TeilchengroJBenverteilung besitzen. 30 

4. Substrat nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, da£ monodisperse Si02- und/oder T1O2- 
Teilchen einer Grofle im Bereich von 0,05-1 ,0 u.m 
enthalten sind. 

5. Verfahren zur Herstellung von deaggiomerierten 35 
und gut dispergierbaren plattchenformigen Sub- 
straten mit hohem Weichheitsgrad, dadurch ge- 
kennzeichnet, da£ man eine Suspension eines 
plattchenformigen Substrats mit einer Suspension 
spharischer Teilchen mit im Vergleich zum platt- 40 
chenfdrmigen Substrat kleinem Durchmesser ver- 
mischt und daraus das Substrat durch Abfiltrieren 

und Trocknen und gegebenenfalls GlEihen gewinnt. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl die vermischte Suspension mit Ultra- 45 
schall behandelt wird. 

7. Verwendung eines Substrats nach Anspruch 1 in 
technischen oder kosmetischen Formulierungen. 

50 
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